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ZpAsob pilpravy 5,Bdlmetylpyra»olantroBO 



Vynalez sc tj-ka rp&sobu pfipravy 5.8-dl- 
metyVpyrazobmtromi ledukd dlazotovaneho 
5.8^lmetyl-l-amtaoaa>trachtoOBni. 

Pfesto. 2e pf&rawa aaoo^o nealkW^ 
vwneho pyraiolantronu Je pfedm&tem May 
vSeck^ch 1 patento-vfch «pxacL pf tprava Jc- 
ho C-aUylderlvitii nor.' popsina. Jeho 5,8- 
"diinetylderivat pfipraveny podle toboto ; vy- 
na^u ma obdota**hamtck« ^<«n^> 
z&kladnt pyrazolantron. .v dflsledku pfisobe- 
nl svfch alkylovfch skuptm zlep9u|e v fcar- 
vwech lejleh kolorrlatJcke vlastnostl. 

Zpflsobem podle toboto vynalezu se 5.8- 



dltneiylpyrKoUirrttoii pf 5 ' 8 ^; 
tyi-i-amtaMntrachmcBtu dlazotacl a nasie 
diilfc! redukct Dlazotace se provadi kyse- 
Hnou nitrosylslrovou. Vzalkl? <"»^™ 1 ; 
f« se redukuje se stflCWanem sodn^m na 

1 s.8^toetylantrachlnanyl-l-hy(^b^lsin- 
tcnm. ktery se z vodnebo ro«oku Vsoluje 
ve tonne drasetae soli. Zaafitlm v «pro- 
stf edl kyseltay strove se 

„ draselny hydrolysuje a pfechodsie vwflclf 
dimetylantr»chtnonyl-l-hy<lraztn se *oueas- 
ne cykllsule na 5.8-dUnetylpyrasodantroa. 
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VSechny reaktol stupne problhajt hladce 
a kwaltta dlmetylpyrazolantroju je postaCu- 
i!ci pro pflpravu vfitSVny barvtv. Produkt je 
motoo pfetistit sublimacl. \ 

* 

Pflklad 

Do 150 g 94% kyseltny slrove se vnese 
za mlch&nl 7,2 g dusifinanu sodm6ho pfi 
maximah.1 teplott 40 Po aplnem roz- 
puStftnl se nitrosytelrcvfi .kysellna ocMadl 
na 15—17 *C a vnese se do ni 22,3 g 5,8-dl- 
meiyM-aminoaoitrachinonu. Zvofria se za- 
htfeje na 30— 35 *C a za mlch*nt sa udrtuje 
na t6to teplotfi 4 hodiny. Po ukanCenl dtezo- 
tace (zkouska na Kj-skrobov? papirek] se 
leaktnl sines vllje do 400 ml vody a 200 g 
ledu pfi teplote* 25 *C. VylouCen? diaionium- 
sutfat se ottttttruje ira miCl a tf!kr*t pro- 
myle 20 ml 30% roztoku kuchyftsk* soil. 
Prvnl promfvec! p&H se jfcnA k Mavntau 
fifcr&tu, ostatol se zpracujf jako odpadnl 
vody K liltratu [celkov? objem 600 ml) se 
pfida 80 g kuchyAske soil a 5 g chlartdu 
zfoe&tatfrho. VylouCenfi jpodvoJnA sal dlazo- 
Ifttky s chlorWem zlneflnatfm se odflltruje, 
promyje asi 50 mi konc. roz-tofou NaCl a 



AO 




pfida k hlavntmu podllu. Pasta dlazpUtky 
se vnese behem 1 hodmy do roatoku sifl«- 
tanu sodnfiho pflpravenfeho sin 15 onto 31,2 g 
NaHSOa ve forme 78 g 40% *oxtoku s 30 ml 
10N louhu sodnttio, 450 ml vody a 50 g 
letfu. Teplota bfihem voASanl dtaza je 17 ai 
30 <C. Mfcha se pres noc. xootok musl bft 
stale alloaUck? na brilant. Pf St] den se za- 
hf eje <na 75 Po rozpuStenf vSech konipo- 
nent se pfWA 3 g aktlwnlho uhll a coztoX 
se za tepla skieruja Atottwnl uhll se na iU- 
trmpramyle teplou vodou, filtrfitse za tepla 
vysoll 70 g KC1 a ponecha se zvotaa zcMad- 
nout na 20 -C. VylouCenA drasein* sol hyd- 
razinsultonanu se odsaje a suM ve vaflnm 
Dfi 50— 60 °C. VysuSen? produkt se zvolna 
S za michto! vnese do 240 g kyseltay sJrov| 
kcac. pri teplote 40— 50 *C a na teto teptoie 
L vAVwtok udrfuje 6-7 hodin. Tep- 
lota se zvVl u 90-95 ;C a po 
zahflvan! na teto teplotfi se °cWad! na 
75 *C. Pftkape se 240 ml vody 
teplota udrtuje na BO'C. OcnJadf sena 25 C 
a vyloufieny dimetylpyrazolantron se odlli- 
truje na frlte. Promyje se *odou do jieuftral- 
nl reakce a su51 ve vakuu pflJ^O^ 
V^tftiek ]e 19,8 g 99% prodtiktu. 
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Z-pftsob pripravy 5,8-dixnetylpyrazolaratro- 
nu vzorce- 

CH. N NH 




vyanaCanfl tlm, 2e 5,8-dUnBtyl-l-amlnottntra- 
chlnon se diazotfuje dusldnanem sodmfm v 
prostfedl kyseltny slrovfi, vsnflkla dbaroniova 
sdl se redufruje roztokem stf ICitami sodntt) j 
v alkalick&n prostfedl a redukfin! produkt 
se tsoluie ]&ko 5,8-dimatylanrrachinan-l- 
-hydrazindrtulfcnan draseta?, kter? se kon- 
centrovanou kyseltaou slrovou pf i 90—95 °C 
cyklisuje na 5,B-dimetylpyrazolantro«. 
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Zpftsob pripravy 5,8-dlflietylpyrazolamitrt>- 
nu vzorce- 
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vyznaCan? Um, 2e S.fi-dtonBtyl-l-amlno&nrtra- 
chtnc-n se diazomije duslfcnanem sodntfm v 
prostfedl kyseliny strovS, vznllkia -dtarontova 
s&l se redirkuje xoztokeni stf ICitami sodn6h j 
f v alkallckfem prostfedt a redukfini produkt 
se isoluje l&ko 5,8-dimatylantrachiiian-l- 
-hydrazindisulfonan draselflf, ktery se kon- 
centrovanou kyselinou sirovou pf 1 90—95 »C 
cyklisuje na 5,8-dimetylpyraiolftntrc^. 
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with BzCl in PhCl containing K2C03, I (R = H, Rl = Bz) (91%) was formed. 
=> s 79:6796/dn 
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PI CS 146895 19730115 CS 1971-1065 19710212 

AB 5, 8-Dimethylpyrazolanthrone (I) [40537-86-8] was prepared in 89% yield by 
diazotization of 5, 8-dimethyl-l-aminoanthraquinone in nitrosyl sulfuric 
acid, isolation of the diazonium sulfate, reduction with NaHS03 in alkaline 
solution, 

and cyclization of the K 5, 8-dimethylanthraquinone-l- (hydazinedisulf onate) 
in concentrated H2S04 . 
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FULL ESTIMATED COST 



ENTRY 
33.58 



SESSION 
33.79 



DISCOUNT AMOUNTS { FOR QUALIFYING ACCOUNTS) 



SINCE FILE 
ENTRY 
-5.11 
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SESSION 
-5.11 
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